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概要

優れた感度、再現性、信頼性で活性化合物を分析するニーズの高まりを受けて、GC カラ
ム技術に対する要求が増大し続けています。これらの分析は、GC 流路の活性サイトに分
析対象物が吸着する可能性があるために、困難を伴います。アジレント・テクノロジーは
先頃、Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムを発売しました。この不活性度が
高いキャピラリカラムは、革新的なポリエチレングリコール (PEG) の固定相で被覆されて
います。本アプリケーションノートでは、極性官能基を持つ化合物の分析で有用となるこ
の固定相の不活性性能について解説します。このカラムは、さまざまな産業分野におけ
る分析困難なアプリケーションに最適です。 

はじめに

カラムは、ガスクロマトグラフィーにおいてシステムの最も重要な要素です。分析成分と
固定相との相互反応によってサンプル成分の分離が行われます。ポリエチレングリコール 
(PEG) の固定相の GC カラムは、極性官能基を持つ化合物の分析に広く使用されています。
PEG 相は、水素結合と酸塩基の相互作用に基づくユニークな分離メカニズムを提供する
ため、多くの産業アプリケーションに最適です。また、GC-GC または GC×GC などの手法
で相直交性を実現する適切な選択肢です。しかし、PEG ベースのカラムは安定性や堅牢
性が低く、ほとんどのポリシロキサンベースのカラムと比べて最大動作温度が低くなりま
す。また、寿命が短く、過熱や酸素への曝露により損傷しやすくなります。 
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サンプル調製および試薬
DRO/ORO レンジのキャリブレーション標準、極性のある ISO テス
ト混合物、Grob テスト混合物の 3 種類のテスト混合物を Restek 
Corporation (ペンシルベニア州ベルフォント) から購入しました。
8-成分のフェノール混合液をシクロヘキサン中で調製しました。
プロセス水中の塩素化炭化水素をピストン抽出デバイスを使用
してシクロヘキサンと 1:1 で抽出します [5]。ブチルフェニルエー
テル、ジメトキシベンゼン、トリメトキシベンゼンをヘキサンで 
100 μg/mL の濃度で準備しました。標準とサンプル前処理で使用
した試薬および溶媒は、Sigma-Aldrich から購入しました。 

結果と考察

試験方法と標準溶液
新しい固定相の性能全体を評価するために、3 種類のテスト混合
物を分析しました。

• 12 成分 DRO/ORO レンジキャリブレーション標準: 炭素数 
C10 から C32 の 12 成分 DRO/ORO レンジキャリブレーション標
準を DB-WAX ウルトライナートカラムで分析して炭化水素レン
ジを評価しました。図 1 のクロマトグラムは、溶出したすべて
の炭化水素化合物です。シャープな左右対称のピーク形状を
示しています。

従来の PEG カラムには、特にアルコール、アルデヒド、有機酸な
どの極性のある活性化合物で使用する場合、全体的な固定相の
不活性度の欠如のために制約が生じます [1]。これらの分子は固
定相内で活性サイトに対して吸着や吸収が行われるため、レスポ
ンスの低下やピークテーリングが生じ、システムの信頼性と性能
について妥協することになります。 

近年の高度な表面不活性技術と効率の高い静的コーティング
技術は、向上した新世代の PEG カラムの開発、商品化、実装を
実現します。これらのカラムには、高レベルの不活性度を持つ 
Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムが含まれていま
す [1-4]。 

このアプリケーションノートでは、Agilent DB-WAX ウルトライナー
トカラムを、さまざまな過酷な産業アプリケーションに対する効
率、反応性、総不活性度の面から評価します。アルコール、アル
デヒド、有機酸などの問題のある化合物を含む過酷なテスト化合
物を使用したカラムのテストにより、カラムの優れた不活性を立
証しました。 

実験方法

装置構成
今回の研究では、Agilent 7890A+ ネットワーク GC、Agilent 7693 
オートサンプラ、2 個のスプリット/スプリットレス注入口、水素炎
イオン化検出器 (FID) を使用しました。表 1 に、機器と分析条件
を示します。クロマトグラフィーデータは、Agilent ChemStation ソフ
トウェア バージョン B.04.03.SP で得ました。 

表 1. GC 分析条件

パラメータ 設定値

GC システム: Agilent 7890A+/FID

カラム: Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート、20 m × 0.18 mm、 
0.3 µm (p/n 121-7023UI)

オートサンプラ: Agilent 7693、1.0 µL 注入量
キャリアガス: 水素、定流量モード、28 cm/sec
注入口: スプリット/スプリットレス、250 °C、スプリット比 25:1、 

Agilent ウルトライナートライナ (p/n 5190–2294)
オーブン: 20 °C/min で 40 °C (1 分) ～ 250 °C
FID 250 °C、H2 30 mL/min、空気 350 mL/min、N2 30 mL/min  

(定流量カラム + メークアップ流量)
図 1. Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムを用いて分離した
炭素数 C10 から C32 の炭化水素混合物の分析
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• Grob のテスト混合物 (12 種類の成分): DB-WAX ウルトライ
ナートカラムの不活性度性能を詳細に評価するために、極性
を持つ ISO カラムテスト混合物に加え、より分析困難なテスト
混合物である Grob 混合物を分析しました。このテスト混合物
には、2,3-ブタンジオール、ジシクロヘキシルアミン、2-エチル
ヘキサン酸などの化合物が含まれていました。この新しいカ
ラムは、図 3 に例示するように優れた分離能力とピーク効率
を示しました。ジシクロヘキシルアミン、2,3-ブタンジオール、
2-エチルヘキサン酸などの化合物については、理想的なクロ
マトグラフィー性能は、文献にあるようには得られませんでし
た。図 3 は、DB-WAX ウルトライナートカラムを用いると、これ
らの活性成分について優れたピーク対称性が得られることを
示していいます。 

• 極性 ISO カラムテスト混合物: 極性 ISO カラムテスト混合物を
使用して、カラム活性を調べました。このテスト混合物は、ア
ニリン、クロロフェノール、アルコール、エステル、長い炭化
水素鎖を持つケトンを含むさまざまな極性官能基の代表的
な化合物を含んでいました。図 2 は、塩基性化合物アニリン 
(ピーク 3) を含め、すべての活性成分について左右対称のピー
ク形状が得られ、DB-WAX ウルトライナートカラムの高い不活
性度が示されています。 

図 2. Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムを用いて分離した
極性 ISO テスト混合物の分析
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図 3. Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムを用いて分離した 
Grob テスト混合物の GC/FID クロマトグラム
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加水分解と膨潤の評価
従来の一部の PEG 固定相は、水性サンプルの注入によって不安
定になり、カラムの劣化、寿命の短縮、再現性の低下を招く場合
がありました。水性サンプルの注入について、DB-WAX ウルトライ
ナートカラムの性能を評価するために、各極性 ISO テスト混合物
を、サンプル注入の間に水 (1 µL) を 30 回注入して繰り返し分析
しました。この結果、水の繰り返し注入によってリテンションタイ
ムの安定性がドリフトしないことが示されました。分離およびピー
ク形状も、150 回の水の注入を通して維持されました (図 4)。DB-
WAX ウルトライナートカラムは、水性サンプルの注入に対して優
れた不活性度と相安定性を示しました。水溶液への耐性が高い
ため、水溶性サンプルの直接注入が可能になります。これにより、
手間のかかるサンプル前処理の手順が不要になり、高速な分析
による利点がもたらされます。 

図 4. Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムを用いた、 
サンプル注入間での 30 回の水 (1 µL) 注入における極性 ISO 混合物の 
繰り返し分析
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図 5. Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムを用いたプロセス
水中の塩素化炭化水素化合物の分離
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アプリケーション
プロセス水中の塩素化炭化水素 
塩素化炭化水素は、工業用溶媒や農薬など、さまざまな産業ア
プリケーションで使用されています。これらの化合物の不適切な
廃棄行為や偶発的な流出は、環境衛生に脅威を起こすこともあ
ります。したがって、これらの混入物の効果的なモニタリングと管
理が重要です。図 5 は、プロセス水中の塩素化炭化水素の分析
結果を示しています。5 種類の塩素化炭化水素の化合物すべて
が、シャープで左右対称なピーク形状で溶出を検出されました。 
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燃料油マーカー化合物

燃料油マーカー化合物は、偽造を防ぎ、製品を証明するための
固有の製品マーカーとして製品に添加されます。これらの化合物
は複雑なマトリックスに添加することができ、サンプルの完全性
やサンプル源の同定の評価に使用されます。多くの場合、これら
の化合物は官能基を有しており、分析対象物と流路表面の相互
作用によって、分析が困難になります。図 7 はブチルフェニルエー
テル、ジメトキシベンゼン、トリメトキシベンゼンの分離を示して
います。これらは一般的に、石油炭化水素および他の燃料油やオ
イルのマーカー化合物として使用されています。DB-WAX ウルト
ライナート GC カラムでは、3 種類すべての化合物においてシャー
プで左右対称のピーク形状が得られます。リテンションタイムと
ピーク形状は、ブチルフェニルエーテルの挿入図に示されている
ように、3 種類の 3 回の注入において一貫しており、DB-WAX ウル
トライナートカラムの安定性と不活性度がわかります。  

燃料油および潤滑油中のフェノールの分析

フェノールおよび tert-ブチルフェノールを含む幅広いフェノール類
の化合物が、燃料油および潤滑油中の酸化防止剤の中で見つ
かっています。図 6 は、8 種類のよく使用されるフェノール類をシ
クロヘキサン中に含む (それぞれ 100 ppm w/w) フェノール標準混
合液の 3 回の分離のクロマトグラムを重ね表示したものです。こ
れらの化合物については、良好な分離と非対称なピークが得ら
れました。図の重ね表示では、すべての成分について優れたリテ
ンションタイムの再現性が示されました。これらのフェノール化合
物は、パルプや紙、染料、繊維などのさまざまな産業工程で広く
使用されています。  

図 6. Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムを用いた燃料油と
潤滑油中のフェノールの分析
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制約: 強塩基性化合物
アミンなどの強塩基性化合物は、活性表面に対して反応性およ
び吸着性があるため、分析が困難なクロマトグラフィーアプリ
ケーションです。図 9 に示すように、モノエタノールアミン (MEA) 
およびメチルジエタノールアミン (MDEA) では分析対象物と固定
相との相互作用のために深刻なピークテーリングが生じました。 

揮発性有機化合物の選択

産業用に重要な軽質炭化水素は、活性および吸着性があり、ピー
クテーリングやレスポンスの低下や消失により、これらの分子の
分析が不確定なものになります。したがって、イナートカラムは、
特に微量成分を正確に定量する場合に重要です。図 8 は、新し
い固定相が、アセトアルデヒドなどの活性が高い化合物であって
も、揮発性化合物に対して高い不活性度を示すことを実証してい
ます (ピーク 6)。このイナートカラムは、低濃度 (0.5 ～ 1 ppm、青
色のトレース) であっても優れたピーク形状を得られ、より容易な
積分と、低濃度レベルでの信頼性の高い定量を実現します。 

図 8. Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムを用いた揮発性 
有機化合物の分析。濃度は赤トレースのクロマトグラム。 
青色のトレースは、ガス標準を 1:10 で希釈したもの (0.5 ～ 1 ppm 範囲)
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図 9. Agilent J&W DB-WAX ウルトライナート GC カラムを用いた、 
強塩基性化合物の分析。LFGA: 低凍結グレードのアミン、MEA:  
モノエタノールアミン、MDEA: メチルジエタノールアミン
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結論

Agilent DB-WAX ウルトライナートカラムにより、従来の PEG 固定
相を上回る優れた性能が実現し、活性化合物のピーク形状と感
度が向上します。不活性度の向上は、不活性な流路全体に寄与
します。水性サンプルの注入における加水分解と固定相の膨潤
の評価から、不活性度を損失させることなく、直接的な水溶性サ
ンプルの分析が可能であることが示されました。DB-WAX ウルト
ライナートカラムは不活性度が高いため、さまざまな産業の重要
なアプリケーションにおいて極性のある化合物の分析に適してい
ることを確認できました。これらのアプリケーションには、燃料油
や潤滑油中の酸化防止剤として使用されるフェノールおよびアル
キル化フェノール、燃料油マーカー化合物、揮発性有機化合物の
測定も含まれていました。カラム相は、多次元および包括的ガス
クロマトグラフィーに対しても使用して、単位時間あたりの選択
性およびクロマトグラフィーシステムのピークキャパシティを向上
させることができます。 
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